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NORMA BRANZOWA

Produkty nieorganiczne 6016-10

PRODUKTY
NIEORGANICZNE Siarczan zelazawy

siedmiowodny techniczny
Grupa katalogowa X 14

1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy jest siarczan zelazawy siedmiowodny otrzy-
mywany z dugéw potrawiennych powstajacych w hutnictwie i przemysle metalowym pod wphy-
wem trawienia ich wyrobdéw przy pomocy kwasu siarkowego, ktorego g4éwnym skdadnikiem
jest zwigzek o wzorze FeSONTHpO.

1.2. Zastosowanie* Siarczan zelazawy siedmiowodny ma zastosowanie w przemysle farb
i lakierdow, do koagulacji wody, konserwacji drewna, tepienia niektoérych chwastow,
w przemysle gazowniczym oraz do innych celdw.

1.3. Gatunki. W zaleznosci od zawartosci gtéwnego sktadnika i zanieczyszczenh roz-
roznia sie trzy gatunki siarczanu zelazawego siedmiowodnego: I, 11 &1 11I.

1.4. Przykdtad oznaczenia siarczanu zelazawego siedmiowodnego technicznego gatun-
ku 1I:
SIARCZAN ZELAZAWY SIEDMIOWODNY TECHNICZNY 1 BN-64/6016-10

1.5. Normy zwigzane
PN/C-04506 Chemiczne badania i proéby. Pobieranie proébek i przygotowanie sSredniej préb-
ki laboratoryjnej. Wytyczne dla produktéw sypkich
PN/C-04507 Chemiczne badania i proby. Pobieranie proébek i przygotowanie Sredniej prob-
ki laboratoryjnej. Wytyczne ogolne
PN/C-04511 Chemiczne badania i proby. Oznaczanie matych zawartosci arsenu

PN/C-60010 Chemiczne badania i proby. Przyrzady do pobierania probek. Zgtebniki do
produktow sypkich i w kawatkach

PN/C-06500 Odczynniki. Przygotowanie roztworow do kolorymetrii nefelometrii

PN/C-06501 Odczynniki. Roztwory pomocnicze, mieszaniny i papierki wskaznikowe stoso-
wane w analizie odczynnikéw nieorganicznych

2. WYMAGANIA TECHNICZNE

2.1. Wymagania ogoélne. Siarczan zelazawy siedmiowodny powinien mie¢ postac kry-
sztatow roéznych rozmiaréw, dobrze rozpuszczalnych w wodzie, barwy jasnozielonej z nie-
bieskim odcieniem. Dopuszcza sie rowniez odcien brunatny.

Zlednoczenie Przemystu Nieorganicznego
Ustanowiona przez Dyrektora Ziednoczenia Przemystu Nieorganicznego dnia 16 grudnia 1965 r
lako norma obowiazuigca w zakresie pr.d_kcl|i od dnia 1 lipca 1966 r
(Mon Pol nr 3/19j6 poz 24)
WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE Druk Wyd Norm W v/a Ark wyd "I"OO Nakt 2*100+137 Zam 1138/66 T i 09 Cena zt &0G



2 BN-65/6016-10

2.2. Wymagania szczegotowe

Gatunki
Wymagania
1 11 1l
i . 000 naimnici
a) Siarczanu zelazawego (FeSO™ 7HgO), ,Q:o najmniej 96 90 85
b) Siarczanu zelazowego Pe2 (SO™M™, /,O'najwyiej 0,6 1,5 3
c) Wolnego kwas jiarkowego (Hgso™), %, najwyzej 0,5 0,75 1
d) Cynku (Zn), jwyzej 0,02 0,05 0,1
e) Manganu (Mn), ,Owajwyzej 0,1 0,3 0,5
) Arsenu (As), %, najwyzej 0,001 0,005 0,005
g) Miedzi (Cu), ,Owajwyzej 0,01 0,4 nie norma-
lizuje sie
0/ h) Metali alkalicznych i ziem alkalicznych (Jako siarczany),
ybhajwyzej 0 0,2 0,5 -W-
i) Substancji nier026uszczalnych w wodzie, /,O1ajwy2ej 0,3 0,5 -W-
J) Krzemionki (Si), ,Owajwyzej 0,03 nie norma- -w-

lizuje sie

Oznaczanie wg b) id) - j) wykonuje sie tylko na specjalne zyczenie odbiorcow.

3. OPAKOWANIE. PRZECHOWYWANIE 1 TRANSPORT

3.1. Opakowanie. Siarczan zelazawy siedmiowodny nalezy przewozic¢ luzem, krytymi
Srodkami lokomocji badz w uzasadnionych przypadkach w tréojwarstwowych workach papie-
rowych o zawartosci 50 kg netto. Dopuszcza sie inny rodzaj opakowania gwarantujacy ja-
kos¢ produktu.

Na kazdym opakowaniu powinien by¢ napis zawierajacy co najmniej:

a) nazwg lub znak wytworni,

b) oznaczenie zgodne z 1.4,

c) numer partii lub data produkcji,

d) waga brutto i netto.

3.2. Przechowywanie i transport. Siarczan zelazawy siedmiowodny nalezy przechowy-
wa¢ w suchych magazynach.

4. BADANIA TECHNICZNE

4.1. Pobieranie probek. Nalezy stosowa¢ zasady wg PN/C-04507. W przypadku wysydki
siarczanu zelazawego luzem, probki nalezy pobiera¢ z kazdego wagonu z rozmaitych gie-
bokosci, z miejsc rozrzuconych systemem szachownicy, oddalonych od siebie nie wiacej
niz 2 m.

Dla siarczanu zelazawego pakowanego w worki, w zaleznosci od licznosci partii, na-
lezy wybra¢ w sposéb losowy nastepujaca liczbg opakowann jednostkowych.

Liczba opakowan, ktéra nalezy wziaé¢ do

Liczba opakowan w partii pobierania probek

do 15 6
16 - 25 9
26 - 63 12
64 - 160 14
161 - 250 15
251 - 400 16

Probki nalezy pobiera¢ zgiebnikiem wg PN/C-60010 z wierzchu, ze Srodka i1 ze spodu.
WielkoS¢ probki z jednej partii powinna wynosi¢ co najmniej 2 kg.
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Srednia prébka laboratoryjng o masie 500 g nalezy przygotowaé wg PN/C-04506.
Probka rozjemcza przechowywa¢ w ciggu co najmniej 1 miesigca.

4.2. Rodzaje i1 wykonanie badan
4.2.1. Oznaczanie zawartosci siarczanu zelazawego PeS0™» 770

4.2.1.1. Odczynniki i roztwory

a) Woda destylowana nie zawierajgca C02» przygotowana wg PN/C-06501.
b) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

c) Nadmanganian potasowy cz.d.a., roztwor 0,1n.

4.2.1.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej o pojemnosci 500 ml odwazy¢ 1 g
badanego siarczanu zelazawego z dok#adnoscig do 0,0002 g. Proébka rozpusci¢ w 100 ml
wody destylowanej nie zawierajgcej C02 i 3 ml kwasu siarkowego. Roztwor rozcienczyc¢
wodg destylowang do objetosci okoto 200 ml i1 miareczkowa¢ 0,1n roztworem nadmangania-
nu potasowego do ukazania sie nie zanikajgcego roézowego zabarwienia.

4.2.1.3. Obliczanie wynikow. Zawartosc siarczanu zelazawego siedmiowodnego
FesSO~n~0 (X,) obliczy¢é w procentach wg wzoru

y _V 0,0278 =100 V «2,78

1~ G G

w Ktorym:
V - objetos¢ scisle 0,1n roztworu nadmanganianu potasowego zuzytego do mia-
reczkowania, ml,
0,0278 - ilos¢ siarczanu zelazawego (FeSO"N*7H20) odpowiadajgaca 1 ml Scisle 0,1n
roztworu nadmanganianu potasowego, g,
G - odwazka badanego siarczanu zelazawego, (. ,

4.2.2. Oznaczanie zawartosci siarczanu zelazawego FegCSO™M~™

4.2.2.1. 0dczynniki i roztwory

a) Kwas siarkowy cz.d.a., roztwdér 20-procentowy.
b) Jodek potasowy cz.d.a.

c) Tiosiarczan sodowy cz.d.a., roztwor 0,01n.

d) Skrobia, roztwér l1l-procentowy.

4.2.2.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowej pojemnosci 500 ml z doszlifowa-
nym korkiem odwazy¢ z dokdtadnoscig do 0,001 g 1 g badanego siarczanu zelazawego. Prob-
ka rozpusci¢ ogrzewajgc w 20 ml wody destylowanej i1 10 ml kwasu siarkowego. Po ostu-
dzeniu roztworu doda¢ okoto 0,5 g jodku potasowego, kolbg szybko zamkng¢ i pozostawic
bez dostepu Swiatda na przeciag 15 min. Po updywie tego czasu roztwdr rozcienczy¢ wo-
da destylowang do objetosci okoto 50 ml i miareczkowa¢ wydzielony jod roztworem tio-
siarczanu sodowego do jasnozodtego zabarwienia, doda¢ 2 ml roztworu skrobi 1 miarecz-
kowa¢ dalej do zaniku niebieskiego zabarwienia roztworu.

4.2.2.3. Obliczanie wynikéw. Zawartos¢ siarczanu zelazawego i (X2 obli-

czy¢ w procentach wg wzoru
\% V «0,002005* 100 v = 0,2005

G G
w ktdérym:
V - objetos¢ sScisle 0,01n roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do mia-
reczkowania, ml,
0,002005 - ilos¢ siarczanu zelazawego Fe2(S. .,. odpowiadajaca 1 ml Scisle 0,01n

roztworu tiosiarczanu sodowego, g,
G - odwazka badanego siarczanu zelazawego, g.
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4.2.3. Oznaczanie zawartosci kwasu siarkowego H2SON

4.2.3.1. Odczynniki 1 roztwory

a) Alkohol etylowy - bezwodny.

b) Wodorotlenek sodowy cz.d.a., roztwér 0,1n.

c) Czerwien metylowa - wskaznik, roztwér alkoholowy 0,l-procentowy.

4.2.3.2. Wykonanie oznaczania. Do kolby pomiarowej pojemnodci 250 ml odwazy¢ 10g badane-
go siarczhnu zelazawego z dok#adnoscig do 0,01 g. Prébkag zala¢ 150 ml alkoholu bezwo-
dnego i wstrzgsa¢ w ciagu 5 min. Nastepnie zawartos¢ kolby uzupedni¢ alkoholem do kres-
ki 1 sgczy¢ przez suchy twardy saczek do suchego naczynia, odlewajac kilkanascie
pierwszych metnych mililitréw przesgaczu. Przesagcz powinien by¢ klarowny. Do kolby sto-
zkowej o pojemnosci 200 ml pobraé¢ pipetg 50 ml przesaczu (2 g), doda¢ 1 p 2 kropel
czerwieni metylowej 1 miareczkowa¢ roztworem wodorotlenku sodowego do pomaranczowo-
z64tego zabarwienia roztworu. Miareczkowanie nalezy przeprowadza¢ ostroznie dodajac
roztwér wodorotlenku sodowego kroplami, stale mieszajac i uwazajac, aby nie zaczat sie
wytrgca¢ osad wodorotlenku zelazawego. (Siarczan zelazawy, poniewaz jest uwodniony,
przechodzi czesciowo do roztworu alkoholowego) .

4.2.3.3. Obliczanie wynikow. Zawartos¢ kwasu siarkowego HgSO™ (X3) obliczy¢ w pro-
centach wg wzoru
V «0,0049 250 =100 V «2.,45
G <50 G

w ktorym:
V - objetos¢ sScisle 0,1n roztworu wodorotlenku sodowego zuzytego do miarecz-
kowania, ml,
0,0049 - ilos¢ kwasu siarkowego HgSO™ odpowiadajaca 1 ml Scisle 0,1n roztworu wo-
dorotlenku sodowego, g,
G - odwazka badanego siarczanu zelazawego, g.

4.2.4. Oznaczanie zawartosci substancji nierozpuszczalnych w wodzie

4.2.4.1. Wykonanie oznaczania. 10 g badanego siarczanu zelazawego odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 100 ml wody destylowanej zakwaszonej 2 ml kwasu siar-
kowego (1,84), ogrzewajgo na +azni wodnej w temperaturze 80°C w ciggu 30 min. Naste-
pnie roztwdr przesgczyC¢ przez wysuszony uprzednio w temperaturze 105°C do statej masy
tygiel szklany G-4. Pozostatos¢ na tyglu przemy¢ gorgcg woda do zaniku reakcji na jon
siarczanowy (préba z chlorkiem barowym) i suszy¢ w temperaturze 105°C do statej masy.

4.2.4.2. Obliczanie wynikoéw. Zawartos¢ substancji nierozpuszczalnych w wodzie(X4%)
obliczy¢ w procentach wg wzoru

w Ktorym:
Gj - masa tygla z substancjami nierozpuszczalnymi, g,
G2 - masa tygla pustego, g,
G - odwazka badanego siarczanu zelazawego, g.

4.2.5. Oznaczanie zawartosci cynku metoda polarograficzng®

4.2.5.1. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas cytrynowy cz.d.a., roztwdr 2-procentowy.

Metode nefelometryczng stosuje sxe jako metode zastepcza z braku polarografu
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b) Roztwér wzorcowy cynku: 4,4 g ZnSO”Y”~0 rozpusci¢ w wodzie destylowanej i roz
cienczy¢ w kolbie pomiarowej do objgtosci 1 1.

10 ml tego roztworu przenies¢ do kolby pomiarowej pojemnosci 100 ml i rozcienczyc¢
wodg destylowang do kreski. 1 ml tak przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg Zn.

4.2.5.2. Aparatura. Polarograf z kroplowg elektroda rteciowg z doptywem azotu.

4.2.5.3. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego siarczanu zelazawego odwazy¢ z dokda-
dnoscig do 0,001 g rozpusci¢ w woazie destylowanej, rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej
pojemnosci 250 ml do kreski i1 doktadnie wymiesza¢. Roztwdor ten stuzy do oznaczania
cynku i miedzi metoda polarograficzng. Do dwoéch kolb pomiarowych pojemnosci 100 ml od-
mierzy¢ po 25 ml (0,5 g) badanego roztworu gatunku 1 lub po 10 ml (0,2 g) gatunku 11
albo po 5 ml (0,1 g) gatunku I1l1l. Do jednej z tych dwoch kolb odmierzy¢ za pomocg mi-
krobiurety lub pédmikrobiurety 1 ml (0,1 mg) roztworu wzorcowego cynku. Nastepnie do
obu kolb doda¢ po 5 ml roztworu kwasu cytrynowego, zawartos¢ ich uzupedni¢ wodg des-
tylowang do kreski i doktadnie wymiesza¢. 15 ml roztworu nie zawierajgacego wzorca prze-
nies¢ do naczynka polarograficznego, usung¢ z niego tlen przepuszczajgc azot w ciagu
10 min i polarografowa¢ w zakresie od 0,9 do 1,3 V. W ten sposob polarografowa¢ roz-
twér badany z dodanym wzorcem.

Wysokos¢ fali otrzymanej przy polarografowaniu roztworu badanego nie zawierajgce-
go wzorca nie powinna by¢ wieksza niz przyrost wysokosci fali otrzymanej przy polaro-
grafowaniu badanego roztworu z dodanym wzorcem.

4.2.6. Oznaczanie zawartosci cynku metoda nefelometryczng

4.2.6.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas octowy cz.d.a., roztwor 30-procentowy.

b) Siarkowodoér gazowy.

c) Azotan amonowy cz.d.a,, roztwor 10-procentowy.

d) Kwas solny cz.d.a., roztwor 2+1.

€) Amoniak cz.d.a. (0,96).

) Zelazocyjanek potasowy cz.d.a., roztwor 3-procentowy sSwiezo przygotowany.

g) Roztwdr wzorcowy cynku: 4,4 g ZnSO0"*7H20 rozpusci¢ w wodzie destylowanej i1 roz-
cienczy¢ w kolbie pomiarowej do objetosci 1 1.

10 ml tego roztworu rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej do objetosci 100 ml. 1 ml przy-
gotowanego roztworu zawiera 0,1 mg Zn.

4.2.6.2. Wykonanie oznaczania. 2 g badanego siarczanu zelazawego odwazy¢ z dokta-
dnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 40 ml wody destylowanej, doda¢ 2 ml kwasu octowego, na-
syci¢ siarkowodorem i pozostawi¢ na 24 godz. Po tym czasie osad odsgczy¢, przemy¢ wo-
da, a nastepnie doda¢ 50 ml roztworu azotanu amonowego. Osad wraz z sgczkiem dokdadnie
spopieli¢ i lekko przeprazy¢, Do osadu doda¢ dwukrotnie po 5 ml kwasu azotowego odpa-
rowujgc kazdorazowo do sucha. Nastepnie pozostatosS¢ rozpusci¢ w 20 ml wody destylowa-
nej i 2 ml kwasu solnego. Do roztworu doda¢ 10 ml amoniaku i ogrzewa¢ na #azni wodnej,
tak aby zapach amoniaku byt lekko wyczuwalny. Wydzielony osad odsgczy¢ i przemy¢ wodag
destylowang. Przesacz i1 wody z przemycia przenies¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci
100 ml, doped#ni¢ wodg destylowang do kreski i doktadnie wymiesza¢. Do zlewki o pojem-
nosci 150 ml odmierzy¢ 10 ml (0,2 g) badanego roztworu gatunku 1 lub 11 albo 5ml ©,190)
gatunku I111. Odmierzony roztwdr zobojetni¢ kwasem solnym dodajgc 1 ml nadmiaru. Naste-
pnie doda¢ 0,3 ml roztworu zelazocyJanku potasowego i rozcienczy¢ wodg destylowang do
objetosci 60 ml.

Badany siarczan zelazawy odpowiada wymaganiom normy, Jesli powstate po 5 min zme-
tnienie roztworu badanego nie bedzie mocniejsze niz zmetnienie réwnoczesnie przygoto-
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wanego roztworu porownawczego zawierajacego w tej samej objetosci te samg ilosc od-

czynnikéw oraz:

dla gatunku 1 -0,04 mg Zn,
dla gatunku 11 -0,1 mg Zn,
dla gatunku 11l -0,1 mgZn.

4.2.7. Oznaczanie zawartosci miedzi metoda polarograficzngl”®

4.2.7.1. 0dczynniki i roztwory

a) Chlorowodorek hydroksyloaminy, roztwér 5-procentowy.

b) kwas solny cz.d.a., roztwér 0,5n.

c) Rodanek potasowy cz.d.a.

d) Zelatyna, roztwér 0,25-procentowy.

€) Roztwdér wzorcowy miedzi: 3,93 g CuSOM*5H20 rozpuscie w wodzie destylowanej
i rozciedczyc w kolbie pomiarowej do objetosci 1 1. 10 ml tego roztworu przenies¢ do
kolby pomiaro\ ej pojemnosci 100 ml i1 uzupedni¢ wodg destylowang do kreski. 1 ml tak
przygotowanego roztworu zawiera 0,1 mg Cu.

4.2.7.2. Aparatura. Polarograf z kroplowg elektrodg rteciowg z doptywem azotu.

4.2.7.3. Wykonanie oznaczania. Do dwéch zlewek o pojemnosci 100 ml odmierzyc po
50 mlI (1 g) badanego roztworu gatunku 1 przygotowanego wg 4.2.5.3 lub po 5 ml (0,1 Q)

gatunku Il. Do jednej z tych dwéch zlewek dodac:
dla gatunku 1 - 0,1 mg Cu,
dla gatunku Il - 0,4 mg Cu.

Nastepnie do obu zlewek doda¢ po 20 ml wody destylowanej, 10 ml chlorowodorku hy-
droksyloaminy i 2 ml kwasu solnego. Roztwdr ogrza¢ do wrzenia i doda¢ 2 g rodanku po-
tasowego. Po ostudzeniu i dodaniu 1 ml roztworu zelatyny roztwdr przenies¢ do kolby
pomiarowej o pojemnosci 100 ml ¥ dopedni¢ wodg destylowang do kreski. 15 ml badanego
roztworu nie zawierajgcego roztworu wzorcowego miedzi przenies¢ do naczynka polaro-
graficznego, usung¢ z niego tlen przepuszczajgc azot w ciaggu 10 min 1 polarografowac
w zakresie od 0,25 do 0,5 V.W ten sam sposob polarografowa¢ roztwdr probki badanej za-
wierajacy roztwor wzorcowy miedzi. Wysokos¢ fali otrzymanej w przypadku polarografo-
wania roztworu badanego nie zawierajgcego roztworu wzorcowego miedzi nie powinna by¢
wieksza niz przyrost wysokosci fali otrzymanej przy polarografowaniu badanego roztwo-
ru z dodatkiem roztworu wzorcowego miedzi.

4.2.8. Oznaczanie zawartosci miedzi w gatunku 1 metoda kolorymetryczna

4.2.8.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Kwas cytrynowy cz.d.a.

b) Amoniak cz.d.a. (0,91), roztwér 1+1.

c) Dwuetylodwutiokarbaminian sodowy, roztwér wodny O,l-procentowy.

d) Alkohol amylowy.

€) Roztwdr wzorcowy miedzi przygotowany wg PN/C-06500. 10 ml tego roztworu roz-
cienczy¢ woda destylowang w kolbie pomiarowej o pojemnosci 1 1 do kreski. 1 ml tak
przygotowanego roztworu zawiera 0,01 mg Cu.

4.2.8.2. Wykonanie oznaczania. 10 ml (0,2 g) badanego roztworu przygotowanego wg
4.2.6.2 odmierzy¢ za pomocag potmikrobiurety do cylindra pomiarowego o pojemnosci 50 ml
z doszlifowanym korkiem. Nastepnie doda¢ 20 ml wody destylowanej, 1 g kwasu cytryno-
wego, 5 ml roztworu amoniaku, 5 ml roztworu dwuetylodwutiokarbaminianu sodowego i 10 ml
alkoholu amylowego. Zawartos¢ cylindra wstrzgsa¢ w ciggu 1 min i pozostawi¢ do oddzie-
lenia sie warstw.

m Metode kolorymetryczng stosuje sie jako metode zastepczg z braku polarografu
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Powstate zo6tte zabarwienie warstwy alkoholowej nie powinno byd mooniejsze od za-
barwienia warstwy alkoholowej roztworu pordéwnawczego przygotowanego roéwnoczesnie i za-
wierajgcego w tej samej objatosci te same ilosci odczynnikdéw oraz 0,02 mg Cu.

4.2.9. Oznaozanie zawartosci miedzi w gatunku Il metodg kolorymetryczng.

4.2.9.1. 0Odczynniki i roztwory

a) Amoniak cz.d.a. (0,91).

b) Roztwdér wzorcowy miedzi przygotowany wg PN/C-06500. 1 ml tego roztworu zawiera
1 mg Cu.

4.2.9.2. Wykonanie oznaczania. 25 ml (0,5 g) badanego roztworu przygotowanego wg
4.2.6.2 odmierzy¢ za pomocg pipety do zlewki o pojemnosci -100 ml, doda¢ 5 ml amoniaku
i rozciennczy¢ woda destylowang do objatosci 50 ml. Niebieskie zabarwienie badanego roz-
tworu nie powinno by¢ mocniejsze od zabarwienia przygotowanego roéwnoczesnie roztworu
poréwnawczego zawierajacego w tej samej objatosci 7,5 ml amoniaku oraz 2 mg Cu.

4.2.10. Oznaczanie zawartosci manganu Mn

4.2.10.1. Odczynniki i roztwory

a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).

b) Kwas fosforowy cz.d.a., roztwdr 25-procentowy.

¢) Nadsiarczan amonowy cz.d.a., roztwdr 20-procentowy.

d) Azotan srebra cz.d.a., roztwor okoto 0,1n.

€) Roztwdr wzorcowy manganu: 4,389 g siarczanu manganowego MnSO~*6H20 cz.d.a. roz-
pusci¢ w wodzie destylowanej i rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej do objagtosci 1 1.

10 ml tego roztworu rozcienczy¢ w kolbie pomiarowej do objatosci 100 ml. Tak przy-
gotowany 1 ml roztworu zawiera 0,1 mg Mn.

4.2.10.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego siarczanu zelazawego rozpusci¢ w 200
ml wody destylowanej i1 10 ml kwasu azotowego. Roztwdr gotowa¢ do usunigcia tlenkéw
azotu. Nastgpnie ilosciowo przenies¢ ostudzony roztwér do kolby pomiarowej o pojemno-
Sci 500 ml i uzupedni¢ wodg destylowang do kreski. Do zlewki o pojemnosci 150 ml od-
mierzy¢ 10 ml (0,1 g) badanego roztworu. Nastgpnie doda¢ 50 ml wody destylowanej, 3 ml
kwasu fosforowego (roztwdr odbarwia sig), 5 ml roztworu nadsiarczanu amonowego i 1 ml
roztworu azotanu srebra. Roztwér ogrza¢ do wrzenia i utrzymywa¢ w stanie lekkiego wrze-
nia w ciaggu 10,min. Po ostudzeniu zawartos¢ zlewki rozcienczy¢ do objagtosci 100 ml.

Badany siarczan zelazawy odpowiada wymaganiom normy, jezeli rozowofioletowe za-
barwienie roztworu nie jest mocniejsze od zabarwienia roztworu poréwnawczego przygo-
towanego roéwnoczesnie w ten sam spos6b i zawierajgcego w tej samej objatosci te same
ilosci odczynnikéw oraz:

dla gatunku 1 - 0,1 mg Mn,

dla gatunku Il - 0,3 mg Mn,

dla gatunku IIl - 0,5 mg Mn.

4.2.11. Oznaozanie zawartosci metali alkalicznych i ziem alkalicznych (Jako siar-
czany)

4.2.11.1. Odczynniki 1 roztwory
a) Kwas azotowy cz.d.a. (1,4).
b) Amoniak cz.d.a. (0,96).

c) Kwas siarkowy cz.d.a. (1,84).

4.2.11.2. Wykonanie oznaczania. 5 g badanego siarczanu zelazawego odwazonego z do-
kdadnoscig do 0,01 g rozpusci¢ w 100 ml wody destylowanej, doda¢ 5 ml kwasu azotowego
i gotowa¢ w ciaggu Kilku min. Nastgpnie doda¢ 35 ml amoniaku. RoztwOr z osadem prze-
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nies¢ do kolby pomiarowej o pojemnosci 250 ml i po ostudzeniu dope#ni¢ wodg destylo-
wang do kreski. Roztwdér sgczy¢ przez suchy sgaczek do suchego naczynia, odrzucajac pierw-
sze 20 ml przesaczu. Odmierzy¢ 100 ml przesaczu (2 g) i odparowa¢ na 4azni piaskowej
w uprzednio wyprazonej do statej masy parownicy porcelanowej. Pozostatos¢ rozpuscic¢ w
10 ml wody destylowanej, w razie potrzeby przesaczy¢ i doda¢ 0,5 ml kwasu siarkowego
i ponownie odparowa¢ do sucha. PozostatosS¢ ostroznie prazy¢, poczatkowo na palniku, a
nastepnie w piecu elektrycznym w temperaturze 700 - 750°C do statej masy.

Badany siarczan zelazawy odpowiada wymaganiom normy, jesli masa wyprazonej pozo-
statosci nie przekracza:

dla gatunku I - 4 mg,

dla gatunku Il - 10 mg.

4.2,12. Oznaczanie zawartosci krzemu Siin

4.2.12.1. Zasada metody. Do rozpuszczonej w mieszaninie kwasow solnego i azotowe-
go probki dodaje sie molibdenianu amonowego w celu utworzenia zespolonego zwigzku krze-
momol ibdenowego, ktory nastepnie redukuje sie siarczanem zelazowo-amonowym w obecnosci
kwasu szczawiowego do bdekitu krzemomolibdenowego.

Pomiar ekstynkcji przeprowadza sie w odniesieniu do odpowiednio przygotowanego roz-
tworu probki badanej, w ktorym przez zmiane kolejnosci dodawania odczynnikéw nie wy-
wotuje sie barwnego kompleksu krzemomolibdenowego.

4.2.12.2. 0dczynniki i roztwory

a) Mieszanina kwasow do rozpuszczania: do 500 ml wody destylowanej doda¢ 125 ml
kwasu solnego cz.d.a. (.1,19) oraz 45,5 ml kwasu azotowego cz.d.a. (1,4) i rozcienczyc
wodg do objetosci 1 1.

b) Molibdenian amonowy cz.d.a., roztwér 2,5-procentowy przygotowany w dniu uzycia.

c) Kwas szczawiowy cz.d.a., roztwér 5-procentowy.

d) Siarczan zelazowo-amonowy cz.d.a., roztwdr 6-procentowy przygotowany w nastepu-
jJacy sposob: 6 g odczynnika rozpuscie w 50 ml wody i 1 ml kwasu siarkowego (3,5 ml
kwasu siarkowego stezonego rozcienczonego wodg do objetosci 100 ml) i rozcienczy¢ wo-
da do objetosci 100 ml. Roztwor przygotowa¢ w dniu uzycia.

e) Siarczan zelazawy cz.d.a., nie zawierajgcy krzemu do wykreslenia krzywej wzor-

cowej -
) Wzorcowy roztwdr krzemu: 0,8562 g utartej i uprzednio wyprazonej w temperatu-
rze 1000°C krzemionki cz.d.a., stopi¢ z 25 g bezwodnego weglanu sodowego. Nastepnie

wydugowa¢ w 100 ml wody destylowanej i przesgczy¢ przez saczek z miazgg. Saczek prze-
my¢ l-procentowym roztworem weglanu sodowego i przesgcz rozcienczy¢ w kolbie pomiaro-
wej do objetosci 1 1. 1 ml tego roztworu zawiera 0,0004 g Si. 25 ml tego roztworu roz-
cienczy¢ wodg destylowang w kolbie pomiarowej do objetosci 500 ml. 1 ml tak przygoto-
wanego roztworu zawiera 0,00002 g Si. Roztwér ten nalezy przygotowac bezposrednio
przed wykresleniem krzywej wzorcowej i przechowywa¢ w naczyniu z tworzywa sztucznego.

4.2.12.3. Aparatura. Fotometr Pulfricha lub aparat podobnego typu.

4.2.12.4. Wykonanie oznaczania. 1 g probki odwazonej z dokdadnoscig do 0,01 g roz-
pusci¢ w 50 ml mieszaniny kwasow. Roztwér ogrza¢ do wrzenia i gotowa¢ w ciggu kilku
minut w cellu usuniecia tlenkéw azotu. Nastepnie przenies¢ roztwor ilosciowo do kolby
pomiarowej o pojemnosci 500 ml, po ostudzeniu rozcienczy¢ woda destylowang do kreski.

Oznaczanie to mozna réwniez wykona¢ metoda wzrokowg poréwnujac zabarwienie badanej proébki przy-
gotowanej wg 4.2.12.4 (roztwdér A) z poréwnawczg przygotowang wg 4.2.12.5 (do wykreslenia krzywej wzor-
cowej) zawierajaca 15 ml wzorca, co odpowiada 0,03% Si.
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Po 10 ml tego roztworu odmierzy¢ do dwoch kolb pomiarowych pojemnosci 50 ml. Zawartos¢
jednej kolby (A) nalezy traktowa¢ jako proébka badang, a zawartos¢ drugiej (B) jako po-
rownawczg. Nastepnie do obu kolb doda¢ zachowujac kolejnosc:

a) Do roztworu badanego (a) doda¢ 10 ml roztworu molibdenianiu amonowego, zamie-
szaC 1 pozostawi¢ na przecigg 10 min. Nastepnie doda¢ 10 ml roztworu kwasu szczawio-
wego zamiesza¢ 1 pozostawi¢ na przecigg 5 min. Doda¢ 5 ml roztworu siarczanu zelazo-
wo-amonowego, rozcienczy¢ wodg destylowang do kreski 1 wymieszac.

b) Do roztworu porownawczego (B) doda¢ 10 ml roztworu kwasu szczawiowego, zamie-
szaC 1 pozostawi¢ na przecigg 10 min. Nastepnie doda¢ 10 ml roztworu molibdenianu amo-
nowego, a po 5 min 5 ml siarczanu zelazowo-amonowego. Roztwér w kolbie dopedni¢ woda
destylowang do kreski i wymiesza¢. Po uptywie 10 min zmierzy¢ ekstynkcje roztworu ba-
danego (A) w stosunku do roztworu poroéwnawczego (b)-

4.2.12.5. Wykreslenie krzywej wzorcowej. W zlewkach o pojemnosci 150 ml rozpuscic
w 50 ml mieszaniny kwasow 1 g siarczanu zelazawego nie zawierajacego krzemu. Do kazdej
zlewki kolejno doda¢ po: 0,5, 10, 15, 20, 25 i 30 ml wzrocowego roztworu krzemu co
odpowiada 0,01, 0,02, 0,03, 0,04, 0,05,"0,06% Si. Roztwory ogrza¢ do wrzenia i goto-
wa¢ w ciggu kilku minut w celu wydzielenia sie tlenkéw azotu. Nastepnie przenies¢ roz-
twory do kolb pomiarowych o pojemnosci 500 ml i po ostudzeniu rozciehczy¢ wodg desty-
lowang do kreski. Z tak przygotowanych roztworéw odmierzy¢ pipetg po dwie porcje po
10 ml do kolb pomiarowych o pojemnosci 50 ml i1 dalej postepowa¢ az do wykonania pomia-
row ekstynkcji w sposob podany w 4.2.12.4. Na podstawie uzyskanych odczytow ekstyn-
kcji i1 wyliczonych zawartosci krzemu w procentach wykresli¢ krzywa wzorcowa dla zakre-
su od O do 0,06% Si.

4.2.12.6. Obliczanie wynikéw. Procentowg zawartos¢ krzemu odczyta¢ z krzywej wzor-
cowej. Zabarwienie probki badanej nie powinno byc mocniejsze od probki poréwnawczej .

4.2.13. Oznaczanie zawartosci arsenu As. 1 g badanego siarczanu zelazawego odwa-
zonego z doktadnoscia do 0,01 g rozpuscie w wodzie destylowanej i rozcienczy¢ w kol-
bie pomiarowej o pojemnosci 100 ml do kreski. Oznaczanie wykona¢ wg PN/C-04511 odmie-
rzajac do analizy 25 ml badanego roztworu 1 gatunku lub 10 ml Il 1 111 gatunku.

Do roztworu porownawczego nalezy doda¢ dla gatunku I - 0,0025 mg As, a dla gatun-
ku Il ¥ 111 - 0,005 mg As.

KONIEC



